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Prufungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

(fJ) Hartbare Siiicon-Komposition mit leitfahigen anorganischen Metalloxid-Pigmenten 

@ Formulierung zur Herstellung eines Beschtchtungsfilms 
mit permanenten antistatischen Eigenschaften, bestehend 
aus einer vernetzbaren Silicon-Komposrtion und eiektrisch 
leitfahigen anorganischen Metailoxiden. 
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Die folgenden Angaben s!nd den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 



Beschrcflbung 

Die Erfindung betrifft eine hartbare Sflicon-Komposition, die als antistatisches Material ein feinteiliges 
leitf ahiges anorganisches Metalloxid-Pigment enthalt, tmd deren Verwendung als Trennbeschichtungsmasse fur 
flachige Substrate. 

Mit vernetzbaren Gruppen modifizierte Siloxane werden in grdBerem Umfang als abhasive Beschichtungs- 
mittel fQr flachige Trager verwendet Sie werden beispielsweise fur die Beschichtung von Papieren und Folien 
eingesetzt, welche als Trager fur selbstklebende Etiketten dienen. Die mit einem Haftkleber versehenen Etiket- 
ten haften auf der beschichteten Oberflache noch in genflgendem MaBe, um die Handhabung der die Klebeeti- 
ketten aufweisenden Tragerfolien zu ermdglichen. Die Edketten mussen aber von der beschichteten Tragerfolie 
abziehbar sein, ohne daB ihre Klebkraft fur die spatere Verwendung wesentlich beeintrachtigt wird. Weitere 
Anwendungsmdglichkeiten fur abhasive Beschichtungsmassen sind Verpackungspapiere, die insbesondere zur 
Verpackung von klebrigen GQtern dienen. Derartige abhSsive Papiere oder Folien werden zum Beispiel beim 
Verpacken von Lebensmitteln oder zum Verpacken technischer Produkte, wie z. B. Bitumen, verwendet 

Die elektrisch isolierenden Eigenschaften von Kunsfctoffen sind bekannt Insbesondere bei Kunststoffolien 
macht sich diese Eigenschaft stdrend bemerkbar. In zunehmendem MaBe wird daher jedoch auch eine gewisse 
elektrische Leitfahigkeit von Kunststoffolien fflr besondere Anwendungen gefordert Herkdmmliche Beschich- 
tungen besitzen einen elektrischen Oberflachenwiderstand von > 10 13 CI □ und sind somit elektrisch isolierend 
und damit elektrostatisch aufladbar. 

Es ist bekannt, zur antistatischen Ausrustung von Folien eine elektrische Leitfahigkeit durch Zusatz von 
leitfahigen Partikeln in die Polymermatrix zu erzeugen. Daneben haben sich seit einiger Zeit auch Verfahren 
etabliert, bei denen der Basisfilm mit leitfahigen Beschichtungslacken Oberzogen wird. In groBen Mengen 
werden daher elektrisch leitende FOlIstoffe, wie Z.B. 1-eitruBe oder Metallpulver, solchen antistatischen Be- 
schichtungslacken zugesetzt bzw. in diese eingearbeitet Um eine ausreichende Oberflachenleitfahigkeit zu 
erzielen, mQssen RuBkonzentrationen von 10% bis 30% eingesetzt werden (Firmenschrift von Degussa: Schrif- 
tenreihe Pigmente, Degussa-PigmentruBe fur leitfahige Beschichtungen, Nummer 65, Seite 8 bis 15). Aufgrund 
seiner hohen Lichtabsorption kann RuB jedoch nicht fQr transparente, helle Beschichtungen verwendet werden- 
Zudem erwarmt sich eine derartige Beschichtung bei direkter Bestrahlung mit Sonnenlicht stark. Auch die 
Verwendung ionenleitender organischer Verbindungen, wie z. B. quaternare Ammonhimsalze, ist beschriebea 
Letztere haben allerdings den Nachtefl, daB der antistatische Effekt nur in Gegenwart hoher Luftf euditigkeiten 
vorhanden ist und somit nicht dauerhaft garantiert werden kann. 

Durch die oben beschriebene Ausrustung solcher Folien kdnnen die daueraden antistatischen Eigenschaften 
verbessert werden. Fflr Dehasivbeschichtungen werden seit langem spezieUe Polydimethyl- oder Polydiphenyl- 
siloxane als Beschichtungsmaterialien verwendet Im Falle einer Ausrustung mit Ammoniumsalzen wirken 
Silicone aufgrund ihrer Hydrophobic als auBerst effelctive Feuchtigkeitsbarriere. Nachteilig ist ebenso, daB 
durch die Beschichtung einer entsprechend ausgerQsteten Basisf olie mit einer unpolaren Siliconuberzugsmasse 
die zuvor erzielten Lehfahigkeitseffekte drastisch reduziert werden, da Silicone bekanntermaBen eine schlechte 
elektrische Leitfahigkek besitzen, wodurch die elektrisch leitfahigen Bestandteile wirkungsvoll isoliert werden. 

Ein ahnlicher Effekt sollte erwartet werden, wenn leitfahige Pigmente direkt der Siliconmasse zugefGgt 
werdea Aufgrund der niedrigen Oberflachenenergie, des unpolaren Charakters und der extrem niedrigen 
Leitfahigkeit der Siloxane und einer daraus resultierenden guten Benetzung sollten die Partikel vollstandig von 
Siliconmolekulen umhullt sein und somit inaktiviert werden. 

Die erfindungsgemSBe Aufgabe ist daher die Bereitstellung einer Formulierung zur Herstellung eines Be- 
schichtungsfilms mit permanenten antistatischen Eigenschaften, wobei die SiUcontrennbeschichtung nicht ihre 
intrinsischen Release-Eigenschaften verlieren darf. 

Oberraschenderweise kann die erfindungsgemaBe Aufgabe gelost werden durch eine Formulierung, enthal- 
tend eine vernetzbare Silicon-Komposition, elektrisch leitfahige anorganische Metalloxide bzw. deren Mischun- 
gen und ggf. weitere Zusatzstoff e, wie Bindemittel, DispergieraddMve eta 

Als vernetzbare Silicon-Komposition kdnnen die ublicherweise zur Trennbeschichtung verwendeten Silicon- 
systeme eingesetzt werden. Dazu zahlen Mischungen aus Vernetzungskatalysatoren und sogenannten thermisch 
hartbaren kondensations- oder additionsvernetzenden Siloxanen. Weiterhin kdnnen auch photoaktiye Katalysa- 
toren, sogenannte Photoinitiatoren, in Kombination mit UV-hartbaren kationisch vernetzenden Siloxanen auf 
Epoxid- und/oder Vinyletherbasis bzw. UV-hartbaren radikalisch vernetzenden Siloxanen, wie etwa acrylatmo- 
difizierte Siloxane, verwendet werden. Ebenso ist die Verwendung von elektronenstrahlhartf>aren Siliconacryla- 
ten moglich. Entsprechende Systeme sind kommerziell erhiltlich und kdnnen je nach Verwendungszweck auch 
weitere Zusatze, wie Stabilisatoren oder Verlaufshilfmititel, enthalten. 

Aus dem Stand der Technik sind verschiedene Arten von Organopolysiloxanmassen bekannt, aus denen auf 
der Oberflache eines Substrates eine vollstandig vernetrte Oberzugsschicht durch Erhitzen oder Bestrahlen der 
auf getragenen Masse hergestellt werden kana Genannt seien Massen, wie z. B. in der EP-A-0 378 420 beschrie- 
ben, die durch Additionsreaktion vernetzen, nSmlich durch Temperaturbehandlung eines Gemisches aus einem 
Organopolysiloxan mit direkt an die Siliciumatome gebundenen Wasserstoffatomen und einem Organopolysilo- 
xan mit direkt an die Siliciumatome gebundenen Vinylgruppen in Gegenwart eines HydrosUyUerungskatalysa- 
tors. Auch photopolymerisierbare Organopolysiloxanmassen sind bekannt und kdnnen fflr den hier beschriebe- 
nen Einsatzzweck verwendet werden. Genannt seien beispielsweise Massen, die durch die Reaktion zwischen 
Organopolysiloxanen, die mit (Meth)acrylatgruppen substituierte Kohlenwasserstoffreste direkt an den Sflici- 
umatomen gebunden aufweisen und in G^enwart eines Photosensibilisators vernetzt werden (siehe EP- 
B-0 168 713, DE-C-38 20 294). Ebenfalls verwendbar sidd Massen, bei denen die Vernetzungsreaktion zwischen 
Organopolysiloxanen, die mit Mercaptogruppen substituierte Kohlenwasserstoffreste direkt an den Siliciumato- 
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men gebunden aufweisen und Organopolysiloxanen mit direkt an die Siiiciumatome gebundenen Vinylgnippen 
in Gegenwart eines Photosensibiiisators hervorgerufen wird. Solche Massen werden z. B. in der US- A-4 725 630 
beschrieben, Beim Einsatz der z. B. in der DE-C-33 16 166 beschriebenen Organopolysiloxanmassen, die mit 
Epoxygruppen substituierte Kohlenwasserstoffreste direkt an den Siliciumatomen gebunden aufweisen, wird die 
Vernetzungsreaktion durch Freisetzung einer katalytischen Sauremenge induziert, die durch Photozersetzung 5 
zugesetzter spezieller Oniumsalzkatalysatoren erhalten wird. Andere durch einen kationischen Mechanismus 
hartbare Organopolysiloxanmassen sind Materialien, welche z. B. Propenyloxysfloxanendgruppen aufweisen 
(sieheJP013119516). 

Als elektrisch leitf ahige anorganische Pigmente konnen homogen auf gebaute Pigmente, wie z. B. mit Antimon 
dotiertes Zinn(IV)oxid, eingesetzt werden. Ein solches Pigment ist das Tego®-Conduct S der Th. Goldschmidt 10 
AG. Weiterhin konnen aucb Pigmente verwendet werden, die aus einem anorganischen Pigmenttrager und einer 
darauf abgeschiedenen elektrisch leitfahigen Schicht bestehea Als Beispiel sind hier das Merck/Darmstadt 
Minatec® 31 CM und das Sachtleben/Duisburg Sacon® 401 zu nennea Besonders vorteilhaft ist die Verwendung 
homogen aufgebauterultraf einer elektrisch leitfahigerZiiin(IV)oxide mit e < 1 pm. 

Beispiel hierfur ist das Tego®-Conduct Ultra der Th. Goldschmidt AG (DE-C-44 27 931). Dieses Fluor enthalten- 15 
de Zinn(rV)oxid weist eine stabile elektrische Leitflhigkeit auf, ist in der Siliconmasse homogen dispergierbar 
und rustet die gehirtete Sfliconbeschichtung antistatisch aus. Das Pulver hat eine mittlere TeilchengroBe von 
0,2 \im, die Oberkorngrenze liegt bei 2 \wl Der spezifische Pulverwiderstand betragt 10 Q«m, die Schuttdichte 
liegt bei 0,35 g/mL Die BET-Oberflache hat einen Wert zwischen 50 bis 60 m 2 /g. Es ist zudem erhaltiich als 
bindemittelfreie Pigmentkompositionen (Pastenkonzentrate) Tego® Conduct Ultra TM Es ist unrversell einsetz- 20 
bar in bezug auf direkten Auftrag oder ggf. auch Auflacken mit unterschiedlichen Bindemitteln, wie z. B. 
Polyvinylchlorid, Polyvinylacetat, Polyester, Polyacrylat, Polyurethan oder auch Copolymeren oder auch Mi- 
schungen derselbea Es handelt sich urn ein flieBfdhiges Konzentrat mit hohem Pigmentgehalt, dessen weitere 
Verarbeitung problemlos ist Die Stabilitat dieser Paste ist hoch, ein Bindemittel* oder Verdunnungsschock kann 
sorait vermieden werden, und insbesondere ohne zusltzliche Additivierung eine kontrollierte Flockulation 25 
erreicht werden, urn eine ausreichend hohe elektrische Oberflachenleitfahigkeit, wie ste fur Antistatik gefordert 
ist, zu gewahrleisten. 

Gegenstand der Erfindung ist weiterhin die Verwendung der erfindungsgemaBen Formulierung zur Herstel- 
lung von Dehasivbeschichtungen. 

Die mit der erfindungsgemiBen Formulierung erzielten antistatischen Ausrustungen bewirken einen gleich- 30 
miBigen Maschinenlauf, Erhdhung der Bandlaufgeschwindigkeit, Verringerung der elektrostatischen Aufladung, 
besseres Auf- und Abspulverhalten. 

Das elektrisch leitfahige, feinstteilige Metalloxid wird in die Trennbeschichtungsmasse homogen eindisper- 
giert AnschlieBend wird die Trennbeschichtungsmasse auf flacfnge Triger, wie z. R Folien, auf gebracht Je nach 
Anteil der zugegebenen Pigmente IaBt sich die elektrische Oberflachenleitfahigkeit variierea Bereits bei Ge- as 
wichtsanteilen von etwa 5% erniedrigt sich der elektrische OberflSchenwiderstand urn mehrere Zehnerpoten- 
zea Technisch bevorzugte Werte von etwa 10 8 QU konnen mit Konzentrationen von etwa 10 bis 15% erreicht 
werden. Ab einer Konzentration von mehr als 50% konnen sich die mechanischen Eigenschaften der Trennbe- 
schichtung derart verschlechtera, daB ein technischer Einsatz von Metalloxiden in dieser GroBenordnung zu 
unerwOnschten Effekten fQhrt Solche unerwunschten Effekte konnen z. B. die Veranderung der Trenneigen- 40 
schaften oder eine unzureichende Substrathaftung seia 

SinnvoDe Einsatzkonzentrationen liegen demnach im Bereich von 0,1 bis 50Gew.-%, bevorzugt sind 1 bis 
40 Gew.-%, besonders bevorzugt 3 bis 30 Gew.-%. 

Nachfolgende Beispiele sollen zur Verdeutlichung der Erfindung dienen, sie stellen jedoch keinerlei Ein- 
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Die in den Beispielen der Tabelle 1 verwendeten Silicontrennbesdiichtungsmassen TEGO* RC 726 und 
TEGO® RC 711 sind bei der Firma Th. Goldschmidt AG/Essen kommerziell erhaltiich. Es handelt sich in beiden 
Fallen uoi losemittelfreie Produkte zur Trennbeschichtung von Papier und Kunststoffoliea TEGO® RC 726 
dient zur Erzielung niedriger Trennwerte, TEGO® RC 71 1 als Haftvermittler so wie als Produkt zur Erzielung 
hoher Trennwerte. Beide Produkte konnen wahlweise durch Elektronen- oder UV-Strahlung (nach Zugabe 
eines Photoinitiators) ausgehartet werdea 

Dispergierung 

Zur Dispergierung werden das leitfahige anorganische Metalioxid-Pigment sowie die vernetzbare Silicon- 
Komposition in eih Edelstahl-Kuhlmantel-GefSB eingewogen und mit Mahlkorpem (Glaskugeln 2 bis 3 mm, 
gleiche Gewichtsmenge) versetzt Die Dispergierung erfolgt durch ein schnellauf endes Rfihrwerk (4000 rpm) mit 60 
einer Antriebsscheibe, deren Durchmesser ca. dem halben Innendurchmesser des MahlgefaBes entspricht 
Wahrend der Dispergierzeit (90 bis 120 min) wird die Temperatur des Mahlgutes durch Wasserkuhlung < =* 
35°C gehaltea AbschlieBend werden die Mahlkdrper durch Absieben abgetrennt 

Anwendungstechnische Oberprilfung 65 

Zur Cberprufungder anwendungstechnischen Eigenschaften der erfmdungsgemiB zu verwendenden Beispie- 
le werden die in Tabelle 1 genannten Mischungen auf flachige Trager (orienderte Polypropylenfoiie) aufgetra- 
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gen und durch Einwirkung von 2 MRad Elektronenstrahlen (ESH) gehartet bzw. nach Zugabe des Photoinitia- 
tors (Darocur® 1173, Ciba Geigy) durch Einwirkung von UV-Iicht mh 120 W/cm mit Bahngesdiwindigkeiten 
von 20 m/min gehartet Die Auftragsmenge betragt in jedem Fall ca 1,0 g/m 2 . 

Trennwert 

FQr die Ermitdung der Trennwerte werden verschiedene, 25 mm breite Klebebander der Finna Beiersdorf 
verwendet, und zwar ein mit Acrylatkleber beschichtetes Klebeband, das im Handel unter der Bezeichnung 
TESA® 7475 erhaldich ist, sowie mit Kautschukkleber beschichtete Klebebander, welche im Handel unter den 
Bezeichnungen TESA® 41 54 und TES A® 7476 erhaltlich sincL 

Zur Messung der Abhasivitit werden diese Klebebander auf den Untergrund auf gewalzt und anschlieBend bei 
40°C unter einem Gewicht von 70 g/cm 2 gelagert Nach 24 Stunden wird die Kraft geraessen, die bendtigt wird, 
um das jeweilige Klebeband mit einer Geschwindigkeit von 30 cm/min unter einem Schalwinkel von 180° vom 
Untergrund abzuziehen. Diese Kraft wind als Trennkraft bezeichnet Die allgemeine Testprozedur entspricht im 
wesentlichen der FINAT Testmethode Nr. 10. 

Loop-Test 

Der Loop-Test dient zur schnellen Enmttlung des Hartungsgrades einer Trennbeschichtung. Hierzu wird ein 
etwa 20 cm langer Streifen des Klebebandes TESA® 4154 der Firma Beiersdorf dreimal auf den Untergrund 
auf gewalzt und sofort wieder von Hand abgezogen. Damn wird durch Zusammenlegen der Enden des Klebeban- 
des eine Schlauf e gebildet, so daB die Klebeflachen beider Enden auf etwa einem Zentimeter Strike Kontakt 
haben. Dann werden die Enden wieder von Hand auseinandergezogen, wobei die Kontaktflache gleichm§Big zur 
Mhte des Klebebandes wandern sollte. Im Falle einer Kontamination nut schlecht ausgeharte tem Trennmaterial 
ist die Klebkraft des Klebebandes nicht mehr ausreichend, um die Kontaktflache beim Auseinanderziehen des 
Enden zusammenzuhalten. In diesem Falle gilt der Test als nicht bestanden. 

Restklcbkraft 

Die Bestimmung der Restklebkraft erfolgt weitestgehend gemaB der FINAT Testvorschrift Nr. 11. Hierzu 
wird das Klebeband TESA® 7475 der Firma Beiersdorf auf den Untergrund gewalzt und anschlieBend bei 40° C 
unter einem Gewicht von 70 g/m 2 gelagert Nach 24 Stunden wird das Klebeband vom Trennsubstrat getrennt 
und auf einen definierten Untergrund (Stahlplatte, Glasplatte, Folie) aufgewalzt Nadi einer Minute wird die 
Kraft gemessen, die bendtigt wird, um das Klebeband mit einer Geschwindigkeit von 30 cm/min unter einem 
Schalwinkel von 180° vom Untergrund abzuziehen. Der so gemessene Wert wird durch den Wert geteilt, den ein 
unbehandeltes Klebeband unter ansonsten gteichen Testbedingungen ergibt Das Ergebnis wird als Restkleb- 
kraft bezeichnet und in der Regel in Prozent angegeben. 

Messung des elektrischen OberflSchenwiderstandes 

Die Bestimmung des elektrischen Oberflichenwiderstands wird mittels eines Hochohm-MeBgerits HM 307 
der Fa. Fetronic (D-40764 Langenf eld) durchgefuhrt Der MeBkopf enthalt eine ringformige, konzentirische 
Elektrodenanordnung (Fa. Fetronic). Die MeBspannung betr§gt bei alien Messungen 100 Volt Zwecks optimaler 
Kontaktierung werden die zu messenden Fdmoberflachen dflnn mit einer kommerziell erhaltlichen Silberpaste 
(Fa. Degussa) bestrichen, um den EinfluB einer mdglichen unterschiedlichen Oberflachenrauhigkeit der Filme 
auf die Messungen des elektrischen Oberflachenwiderstands zu minimieren. 
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Patentansprfiche 

1. Formulierung zur HersteOung eines Beschichtungsfilms rait permanenten antistatischen Eigenschaften, 
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bestehend aus einer vernetzbaren Silicon-Komposhion und elektrisch leitfahigen anorganischen Metalioxi- 
deiL 

2. Formulierung gemafi Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dafl die Pigmente in Mengen von 0,1 bis 
50Gew.-%, bevorzugt i bis 40 Gew.-%, besonders bevorzugt 3 bis 30 Gew.-%, der Sflicon-Komposition 
zugesetzt sindL 

3. Formulierung gemafi Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, dafi als Silicon-Komposition eine 
strahlenhartbare Siliconmischung verwendet wird. 

4. Formulierung nach den Anspruchen 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafi als elektrisch leitfahiges 
Pigment elektrisch leitf ahige Zinn(rV)oxide verwendet werden. 

5. Verwendung der Formulierung gemafi Ansprflche 1 bis 4 zur Herstellung von Dehasivbeschichtungen. 



